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Description 

La presente invention a pour objet un procede de 
fabrication d'une piece metallique recouverte d'un film 
lubrifiant. s 

De facon plus precise, elle concerne une piece me- 
tallique ayant des proprietes ameliorees de resistance 
au frottement grace a la presence d'un film lubrifiant so- 
nde. 

De nombreux domaines technologiques mettent en 10 
jeu des mecanismes complexes dans lesquets les mou- 
vements entre pieces mobiles posent des p rob I ernes de 
lubrification qui restent souvent sans solution satisfai- 
sante. Ces domaines interessent aussi bien Pinformati- 
que (contact entre disque dur et tete de lecture), que is 
Industrie spatiale (mecanisme de pointage, deploie- 
ment des antennes), les dispositifs sous ultravide (cali- 
brage des faisceaux par diaphragme, mecanisme de 
de placement) et les appareillages medicaux (prothese 
implantee au niveau des articulations). Dans tous ces 20 
domaines, le film lubrifiant utilise pour redutre la friction 
entre les pieces en mouvement doit presenter certaines 
caracteristiques que Ton peut resumer de la facon 
suivante : 

25 

(e film lubrifiant doit avoir une epaisseur tres faible 
de facon a ne pas perturber le principe de fonction- 
nement des dispositifs ; ainsi, dans le domaine de 
I'informatique I'epaisseur a ne pas depasser peut 
etre aussi faible que 10nm ; 30 
la presence du film lubrifiant ne doit pas entraTner 
une pollution des mecanismes ou de I'environne- 
ment, par exemple en raison d'une tension de va- 
pour trop e levee, de phenomenes de degazage ou 
d'ecoulements de liquide ; 35 
la stab i lite du lubrifiant doit etre e levee pour assurer 
le maintien des performances de frottement et limi- 
ter le developpement de phenomenes de pollution 
par formation de sous-produits de degradation, 
pendant une duree compatible avec les periodes <o 
pendant lesquelles il est impossible d'intervenir sur 
les pieces en mouvement ; 
la resistance du lubrifiant vis-a-vis d'environne- 
ments agressifs doit etre egalement tres elevee. 

45 

Pour repondre a ces exigences, notamment a la fai- 
ble epaisseur requise, on a envisage Putilisation de cou- 
ches monomoleculaires de composes du type silane, 
comme il est decrit dans Thin Solid Films, 180, 1989, p. 
287-291 . Cependant, I'utilisation de couches de Lang- so 
muir de ce type ne permet pas de repondre a tous les 
problemes, car leur utilisation est limitee quant a la na- 
ture des substrats metalliques utilisabies pour le depdt 
de telles couches ; par ailleurs, d'autres problemes se 
posent en ce qui concerne la tenue sous vide ou en pre- ss 
sence d'environnements agressifs de couches mono- 
moleculaires de ce type. 

La presente invention a precisement pour objet la 
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preparation d'une piece metallique recouverte d'un film 
de lubrifiant solide qui peut presenter une epaisseur 
aussi mince que celle de couches de Langmuir, mais 
qui possede des proprietes plus interessantes de tenue 
sous vide ou en presence d'environnements agressifs, 
et qui peut etre utilisee sur de nombreux substrats me- 
talliques, notamment sur des pieces de forme compli- 
quee, difficiles a recouvrir de lubrifiant. 

Seton ('invention, le procede de preparation d'une 
piece metallique recouverte d'un film lubrifiant, consists 
a deposer par electropolymerisation en milieu aprotique 
anhydre sur la surface de la piece un film de polymere 
ayant une epaisseur de 1 a 1000nm, en appliquant sur 
la piece une polarisation cathodique de facon sequen- 
ced. 

Selon I'inventton, le film lubrifiant est un film de po- 
lymere homogene et adherent, ayant une epaisseur de 
1nm a 1000nm, de preference de 2 a 500nm. 

Le polymere peut etre un polymere fluore presen- 
tant naturellement des proprietes reductrices de frotte- 
ment interessantes, par exemple un polymere fluore ob- 
tenu a partir de monomeres substitues par des groupe- 
ments fonctionnels fluores ou de noyaux aromatiques 
fluores. 

A titre d'exemples de tels polymeres, on peut citer 
le polypentafluorostyrene de formule : 

f CH 2 - CH > n 




F 



Les polyesters peril uores, c'est-a-dire renfermant 
dans leur squelette des groupements perfluores du 
type: 

-C-O-CF2-CF3 
0 

et les polyesters fluords renfermant par exemple dans 
leur squelette des groupements fluores du type : 

-C-0-CH 2 -CH 2 F 
0 

Le polymere fluore peut etre egalement un copoly- 
mere obtenu a partir d'un monomere perfluord ou fluord 
et d'un autre monomere non fluore. 

Le polymere peut etre aussi un polymere non fluore, 
par exemple de polyacrylonitrile, pr6sentant des pro- 
prietes lubrifiantes resultant du mode de syn these ap- 
proprie du polymere par electropolymerisation sous po- 
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larisation cathodique sequencee. 

L'utilisation du procede de depot du film lubrifiant 
de i'invention est tres interessante, car elte permet de 
contrdier I'epaisseur du film en jouant sur la duree de 
I'electropolymerisation, la concentration en monomere 
et le niveau de la polarisation imposee a I'electrode. 

De plus, ie fait de realiser I'electropolymerisation en 
milieu anhydre avec de fortes concentrations en mono- 
mere permet d'obtenir des films presentant des carac- 
teristiques d'adherence et de compacite beaucoup plus 
elevees. 

En effet, lorsque Con prepare des films par electro- 
polymerisation en milieu aqueux comme il est decrit 
dans DE-A-3 806 01 4, le film de polymere est forme par 
voie radicalaire a partir des radicaux litres H- formes 
electrochimiquement dans la solution aqueuse acide 
renfermant le monomere par polarisation cathodique. 
De ce fait, le film presente inevitablement des hetero- 
geneites structu rales (aspect spongieux) qui resultent 
du degagement gazeux d'hydrogene correspondant a 
la recombinaison des radicaux libres n'ayant pas reagi 
avec le monomere. D'autre part, le mecanisme radica- 
laire implique la fixation du radical sur I'extremite de la 
molecule de monomere, ce qui hypotheque les possibi- 
lites de chimisorption sur la surface de I'electrode, celle- 
ci etant egalement inhibee par la creation a I'aplomb des 
sites react its superficiels des radicaux hydrogen e nats- 
sant formes par reduction des protons de la solution. 

Conformement a I'invention, on utilise un proc6de 
dans lequel le film de polymere electropolymerise est 
forme a la suite d'une interaction directe entre le mono- 
mere et la surface de I'electrode et les aspects originaux 
de ce procece portent sur la mise en oeuvre des condi- 
tions experimental de synthese, notamment en ce qui 
concerne la purification du milieu reactionnel, les rap- 
ports de concentration monomere/sel de fond, et la na- 
ture du solvant. 

Ainsi, on favorise le developpement de mecanis- 
mes de polymerisation ionique (anionique sous polari- 
sation cathodique, cation ique sous polarisation anodi- 
que) dans iesquels interagissent de facon directe les ra- 
dicaux ions et les molecules de monomere par des pro- 
cessus du type donneur-accepteur. De plus, le caracte- 
re aprotique anhydre du milieu reactionnel et I'emploi de 
concentrations elevees en monomere permet de privi- 
legier le developpement d'une reaction secondaire 
d* elect rode qui correspond au greffage chimique des 
premieres chatnes de polymere sur la surface du metal 
de I'electrode. Les chatnes ainsi greffees font ensuite 
fonction de film precurseur ass u rant ran c rage de i'elec- 
tropofymere form6 a I'interface et la croissance de films 
epais, homogenes et adherents dont I'epaisseur peut 
allerjusqu'a 1 um 

Ainsi, on a pu obtenirdes Energies d'adhesion d'un 
film de polymere de 100 nm (en polyacrylonitrile) sur un 
substrat metallique (f er ou nickel) superieures a 500 jou- 
les/m 2 . 

De meme, des mesures d'impedance electrochimi- 



que dans reau, en presence de LiCI0 4 1M, ont mis en 
evidence le caractere compact des films, le coefficient 
de diffusion mesure pour I'ion lithium etant de 1 0r 1 2 cm 2 
s° dans un film de polyacrylonitrile de 100 nm conforme 
5 a I'invention alors qu'il est de 10- 10 cm^" 1 , soit 100 fois 
plus faible, dans le cas d'un film de polyacrylonitrile de 
100nmobtenu par voie radicalaire et depose au trempe. 

La compacite des films de I'invention explique le ca- 
ractere couvrant de ces films qui donnent une homoge- 
io neite de couverture a partir d'une epaisseur de 1 nm et 
ceci quelle que soit la rugosite du substrat, car le film 
epouse intimement les accidents superficiels. Cette ho- 
mogenerte de couverture confere au film un role protec- 
teur tres eleve. 
is Par aiileurs, le film de polymere depose presente 
une morphobgie homogene et une structure moleculai- 
re definie qui peut dtre pilotee a partir du choix des pa- 
rametres de la synthese electrochimique, c'est-a-dire 
de la concentration en monomere de la solution utilisee 
20 pour Telectropolymerisation et du mode d'application de 
la tension. Dans ce precede, la piece metallique a re- 
couvrir joue le rdle de cathode et elle est immergee dans 
une solution du monomere dans un solvant organique 
approprie contenant un electrolyte support, par exemple 
25 du perchlorate de tetraethylammonium. Le solvant utili- 
se peut etre I'acetonitrile ou un autre solvant aprotique 
dipolaire dans lequel le polymere forme est insoluble et 
la concentration en monomere de la solution est gene- 
ralement dans la gamme allant de 10- 1 mol/l a 10 mol/l. 
30 Dans certains cas, on peut utiliser le monomere sans 
solvant lorsque celui-ci est liquide a la temperature am- 
biante. Pour realiser l'6lectropolymerisation, on appli- 
que une polarisation cathodique de facon sequencee 
sur la surface de la piece a recouvrir et la tension appli- 
es quee depend en particulier du monomere a polyrealiser. 
Ce mode d'application de la tension a la cathode 
permet d'obtenir un film de polymere ayant un squelette 
moins segmente que lorsque Ton applique la tension a 
la cathode de facon continue. Cette diminution impor- 
40 tante de segmentation du polymere qui correspond a la 
formation de chatnes plus longues, conduit a une 
meilleure cohesion du squelette, favorable a I'obtention 
des proprietes lubrifiantes. 

Dans ce precede, la piece metallique a recouvrir 
45 joue le rdle de cathode et elle est immergee dans une 
solution du monomere dans un solvant organique ap- 
proprie contenant un electrolyte-support, par exemple 
du perchlorate de tetraethylammonium. 

Le solvant utilise peut dtre egalement I'acetonitrile 
so ou un autre solvant aprotique dipolaire dans lequel le 
polymere forme est insoluble. Dans le cas oD le mono- 
mere est I'acrylonitrile, la concentration en monomere 
de la solution est gendralement dans la gamme allant 
de 2,5 a 10 mol/l et la tension appliquee peut etre de 
& -2,4 a -2,6V par rapport a une Electrode Ag/Ag+. La du- 
ree des sequences peut dtre de 20 a 100ms. En effec- 
tuant 10 a 100 sequences, on peut obtenir des films de 
polymere ayant une epaisseur de 10 a 500nm. 
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Selon I'inventton, on peut soumettre de plus le film 
depose a un traitement thermique ou a une irradiation 
pour ameliorer ses proprietes de resistance au frotte- 
ment. 

Le polymere modifie par ce traitement thermique ou 
cette irradiation comport e dee structures cycliques pre* 
sentant de bonnes propri&es reductrtces de f rottement. 

A titre d'exemples de tels pory meres susceptibles 
d'etre modifies de cette facon, on peut citer tes potyme- 
res comport ant des groupes nitrile comme le polyacryto- 
nitrile qui, par traitement thermique ou par irradiation, 
perdent en partie leurs groupes nitrile pour former des 
structures cycliques qui donnent au polymere de bon- 
nes proprietes de resistance au f rottement. 

La temperature, la duree et I'atmosphere utitisees 
pour le traitement thermique dependent en particulier 
du polymere depose. Lorsque le polymere est du poly- 
acrylonitrile, on peut utiliser une temperature de 200 a 
600°C et realiser le traitement thermique pendant une 
duree allant de 1 h a 24 h. 

Lorsque le traitement consists en une irradiation, 
on peut utiliser pour cette irradiation des rayonnements 
ultraviolets ou encore le faisceau blanc du rayon n em ent 
synchrotron. 

On precise que le faisceau blanc du rayonnement 
synchrotron correspond au faisceau issu du synchro- 
tron avant monochromatisation. C'est un faisceau ana- 
logue au visible qui est enrichi en rayonnement UV et 
en rayons X mous. 

Dans le cas de ('irradiation, on choisit les conditions 
d'irradiation, en particulier la duree et I'atmosphere, en 
fonction du polymere traite pour obtenir les proprietes 
souhaitees. 

Le dep6t du film de polymere par electropolymeri- 
sation peut etre realise dans les memes conditions que 
precedemment. On peut en particulier utiliser le precede 
de depdt par electropolymerisation decrit dans le docu- 
ment EP-A-0 038 244. 

Les pieces metalliques utilisees dans I'invention 
peuvent etre realisees en differents types de metaux, 
en particulier en metaux oxydables comme le fer, le nic- 
kel, le cuivre, le chrome, le cobalt et leurs alliages, par 
exemple les laitons et les aciers inoxydables. 

D'autres caracteristiques et avantages de I'inven- 
tion apparaTtront mieux a la lecture des exemples sui- 
vants donnes bien entendu a titre illustratif et non limi- 
tatif en reference au dessin annexe sur lequel : 

les figures 1 a 3 sont des spectres inf rarouges illus- 
trant (a structure moleculaire de films de polyacrylo- 
nitrile obtenus par electropofymerisation (figure 1), 
puis apres six mois de vieillissement en atmosphe- 
re de laboratoire (figure 2) et apres 17 jours de 
vieillissement en chaleur humide (figure 3), 
la figure 4 est un diagramme representant I'applica- 
tion d'une polarisation cathodique sequencee, 
les figures 5 et 6 sont des spectres infrarouges il- 
lustrant la structure moleculaire de films de polya- 



crytonftrile obtenus par electropofymerisation se- 
quencee (figure 5), et par electropolymerisation 
continue (figure 6), 

la figure 7 represente schematiquement un mode 
s de realisation cf un test de mesure du coefficient de 
frottement, 

les figures 8, 9, 10 et 11 sont des diagrammes re- 
presentant revolution du coefficient de frottement 
de differents materiaux en fonction du nombre de 
w cycles realises. 

la figure 12 represente les spectres Auger d'un 
substrat en nickel (A) et du substrat revetu d'un film 
de polyacrylonitrile (B). 

1S EXEMPLE 1 : 

Cet exemple illustre la realisation de films de poly- 
acrylonitrile sur une piece en nickel. Pour realiser le de- 
pdt du film, on immerge la piece a protege r dans une 
solution contenant 2,5 mol/l d'acrylonitrile et 5.10" 2 mol/ 
I de perchlorate de tetraethylammonium dans de I'ace- 
tonitrile, puis on applique sur la piece une tension de - 
2,4 Volts par rapport a une Electrode Ag/Ag+ en realisant 
20 sequences consecutives de 25 ms pour former sur 
la surface de la piece un film de 50nm d'epaisseur. 

Sur la figure 1 , on a represente ie spectre infrarouge 
du film ainsi obtenu. 

EXEMPLE 2 : 

On e value la resistance au vieillissement du film 
prepare dans I'Exemple 1 en I'exposant pendant six 
mois a ('atmosphere du laboratoire. Apres ces six mois, 
on determine le spectre infrarouge du film. 

Ce spectre qui est represents sur la figure 2 est sen- 
siblement identique au spectre de la figure 1 , e'est-a- 
dire a celui du film de depart, car il n*y a pas de chan- 
gement tres significant 



Dans cet exemple, on soumet un film de polyacrylo- 
nitrile obtenu dans les memes conditions que celui de 
I' exemple 1 a un vieillissement a 70°C, pendant 1 7 jours, 
dans une atmosphere dont I'humidite relative est de 80 

%. 

La figure 3 represente le spectre infrarouge du film 
apres ce traitement de vieillissement. 

En comparant ce spectre avec celui de la figure 1 , 
on constate qu'il n'y a pas non plus de changement si- 
gnificant. Ainsi le film de polyacrylonitrile possede une 
bonne resistance au vieillissement dans des atmosph fe- 
res variees. 



Dans cet exemple, on soumet un film de polyacrylo- 
nitrile de 30nm d'epaisseur depose sur une plaque de 
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nickel par 6lectropoiym6risation comme dans i'Exemple 
1 , a un traitement thermique a 200° C pendant 24 heu- 
res, a Fair, pour ameiiorer ses propridtes de resistance 
au frottement. 

EXEMPLE 5 : 

Dans cet exemple, on soumet a un traitement d' ir- 
radiation au moyen de rayonnements ultraviolets pen- 
dant 8 minutes sous argon un film de potyacrylonitrile 
depos6 sur du nickel obtenu dans les mdmes conditions 
que ie film de I'Exemple 4. 

EXEMPLE 6 : 

Dans cet exemple, on depose par electropolymeri- 
sation comme dans I'exemple 1 , un film de polyacrylo- 
nitrile sur une piece en nickel, en appliquant egalement 
sur la piece une tension de -2,4 V par rapport a une elec- 
trode Ag/Ag + mais en realisant 40 sequences d'une du- 
ree de 100ms. 

Sur la figure 4, on a represents revolution de la ten- 
sion et de I'intensite de courant qui traverse la cellule 
en fonction du temps (en ms). 

Sur cette figure, la courbe V (en pointillds) illustre 
le mode d'application de la polarisation cathodique et la 
courbe I formee d'une ligne continue et de tirets illustre 
le mode de variation de I'intensite du courant qui traver- 
se la cellule ; la ligne continue represents la reponse en 
courant pendant rimposition de la tension tandis que la 
courbe en tirets represente le retoura l'6quilibre du cou- 
rant pendant le temps de relaxation. 

Sur cette figure, on voit que pendant la premiere 
sequence de 100ms, on part du potentiel d'equiltbre de 
la cellule et on applique la tension voulue de -2,4 V, puis 
on revient au potentiel d'6quilibre de la cellule pendant 
1 00 ms et on rdpete ces operations le nombre de fois 
voulu. L'intensite" du courant (courbe I) pendant ces se- 
quences varie egalement, mais le prof il de la courbe se 
modrfie au cours des sequences suivantes. 

La figure 5 represente le spectre inf rarouge du film 
obtenu apres 40 sequences de 1 00ms, qui pr6sente une 
epaisseurde 100nm. 

EXEMPLE 7 : 

Dans cet exemple, on suit le mfime mode operatoire 
que dans I'exemple 6, pour ddposer sur une piece en 
nickel un film de polyacrylonitrile de 40nm d'6paisseur 
en utilisant 20 sequences de 20ms 

EXEMPLE COM PAR ATI F 1 : 

Dans cet exemple, on depose sur une piece en nic- 
kel un film de polyacrylonitrile par eiectropolymerisation 
mais en appliquant une tension continue. Dans ce cas, 
on immerge ta piece dans une solution contenant 0,5 
mol/l d'acrylonrtrile et 5.10* 2 mol/l de perchlorate de te- 



traethylammonium dans de racetonrtrile, puis on appli- 
que sur la piece une tension de -2,8 V par rapport a une 
electrode Ag/Ag+ pendant une seconde pour former sur 
la surface de ta piece un film de 100 nm d'epaisseur. 

5 Sur la figure 6, on a represente le spectre inf rarouge 
du film ainsi obtenu. 

En comparant les figures 5 et 6, on remarque que 
la bande a 1426 cm' 1 qui est presente sur le spectre de 
la figure 6 et correspond a la presence dans le squelette 

io du polym&re de structure de type 



15 CN 

traduisant le developpement de ph6nomenes de seg- 
mentation, n'apparaTt pas sur le spectre de la figure 5. 
Ainsi, grace a ('application s6quenc6e de la polari- 
20 sation cathodique, on supprime le developpement des 
phenomenes de segmentation, qui entraTnent une fra- 
gilisation du polymere due a la presence de chatne cour- 
te. 



On teste les proprietes de frottement des pieces re- 
venues d'un film de polyacrylonitrile obtenus dans les 
exemples 1, 4 et 5. Dans ce but, on utilise la m6thode 

30 sphere/plan dont le schema de principe est represente 
sur la figure 7. 

Sur cette figure, on voit la piece 1 dont on veut me- 
surer le coefficient de frottement qui est composee 
d'une plaque de nickel 3 et du film lubrif iant 5 en polya- 

35 crylonitrile. Sur la surface de cette piece, on appuie une 
bille spherique 7 dor6e rugueuse avec une force d'appui 
F N . Le coefficient de frottement u, est d6fini par la for- 
mule suivante : 

dans laquelle F N represente la force d'appui de la bille 
spherique 7 sur le film lubrifiant 5 et F T est la force tan- 
45 gentielle le necessaire pour deplacer la plaque revetue 
par le film par rapport a la bille spherique 7, la longueur 
de ta piste de frottement 6tant de 1 mm et la vitesse de 
deplacement du plan 6tant de I'ordre de 0,1 mm/sec. 
Ainsi, la surface de contact entre la bille et le film a un 
so diametre de I'ordre de 70 um en estimant celle-ci par un 
calcul de Hertz. Dans ces essais, on applique sur la bille 
spherique qui a un diametre de 2,8 mm une force F N de 
0,8 Newton et on determine F T et ji. 

Sur la figure 8, on a represente revolution du coef- 
ss ficient de frottement u. en fonction du nombre de cycles 
de mesure realises. 

Sur cette figure, la courbe 1 se retere au film de po- 
lyacrylonitrile de i'Exemple 1 , la courbe 2 se refere au 



45 



so 
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film de polyacrylonitrile traite thermiquement de I'Exem- 
ple 4 et la courbe 3 se r6f&re au film de polyacrylonitrile 
traits par irradiation UV de f'exemple 5. 

La courbe 4 represente a trtre comparatif revolution 
du coefficient de frottement moyen dans ie cas d'une 
piece en laiton recouverte de nickel ne comportant pas 
de film lubrifiant de polyacrylonitrile. 

Au vu de ces courbes, on constate que la presence 
d'un film de polyacrybnitrile brut cf6lectroporym6risa- 
tion (courbe 1 ) permet d'obtenir au depart un coefficient 
de frottement (0,15 a 0,25) inttrieur a celui (0,37) me- 
sure lors du frottement m6ta!/m6tal. Cependant, a partir 
de 1 5 cycles, le film se degrade et la valeur du coefficient 
de frottement evolue pour atteindre celle correspondant 
au frottement m6tal/metal (courbe 1 ). 

Dans le cas d'un film traite thermiquement (courbe 
2), le coefficient de frottement atteint une valeur de 0,1 5 
apres 5 cycles, mais il reste stable pendant 40 cycles. 

Dans le cas du film traite sous rayon nement ultra- 
violet (courbe 3) le coefficient de frottement se stabilise 
a une valeur intermediate (0,25) qui reste stable pen- 
dant 20 cycles. 

Ainsi, la realisation d'un traitement thermique ou 
d'une irradiation au moyen de rayonnements ultraviolets 
permet d'amSliorer les proprietes de frottement du film 
de polyacrylonitrile. 

EXEMPLE 9 : 

Dans cet exemple, on teste les proprietes de frotte- 
ment des films lubrifiants des exemples 6 et 7, mais en 
utilisant une bille sphSrique de nickel poli au lieu de la 
bille dor6e utilisee dans i'exemple 8 et en appliquant sur 
cette bille sphSrique une force de 1 ,2N. 

Les resultats obtenus dans ces conditions avec une 
piece en nickel comportant un film de polyacrylonitrile 
brut d'dlectropolymdrisation, ayant une epaisseur de 
40nm (Exemple 7) sont repr6sentes sur la figure 9 qui 
iilustre revolution du coefficient de frottement u, en tone- 
tion du nombre de cycles. 

Sur la figure 10, on a represents les resultats obte- 
nus dans les mdmes conditions avec le film de polya- 
crylonitrile brut d'electropolym6risation ayant une epais- 
seur de 1 0Onm de I'exemple 6. 

Sur la figure 11, on a represents a trtre comparatif 
les resultats obtenus lorsqu'on utilise une piece en nic- 
kel ne comportant pas de film lubrifiant de polyacryloni- 
trile. 

Au vu des figures 9 et 10, on constate qu'avec un 
film de polyacrylonitrile, le coefficient de frottement reste 
stable sur un nombre de cycles tres important : 45 pour 
le film de 40nm et 1 1 5 pour celui de 1 0Onm, ce qui mon- 
tre rintSrdt du precede de I'invention, puisqu'on diminue 
encore le coefficient de frottement en effectuant un trai- 
tement thermique ou une irradiation au moyen de rayon- 
nements ultraviolets. 

En revanche, en I'absence de film lubrifiant, le coef- 
ficient de frottement est beaucoup plus 6lev6 comme on 



peut le voir sur la figure 11. 
EXEMPLE 10 

5 Dans cet exemple, on suit le mfime mode operatoire 
que dans I'Exemple 6 pour dSposer par 6lectropolym6- 
risation un film de polyacrylonitrile de 20 nm d' epaisseur 
sur une piece en nickel. 

Avec cette epaisseur tres faible, on obtient un taux 

10 de couverture complet du substrat en nickel comme on 
peut le voir sur la figure 12 qui represente les spectres 
Auger obtenus avant etectropofymerisation (spectre A) 
et apres polymerisation (spectre B). 

Ainsi, on remarque que le spectre B ne comporte 

15 aucun element etranger au polym&re, ce qui traduit une 
grande purete chimique. Par ailleurs, I'absence des 
raies du substrat en nickel traduit un taux de couverture 
complet. 

20 

Revendi cat Ions 

1. Precede de preparation d'une piece metallique re- 
couverte d'un film lubrifiant, caracterise en ce qu'il 

25 consiste a dSposer par 6lectropolym6risation en mi- 
lieu aprotique anhydre sur la surface de la piece un 
film de polymere ayant une epaisseur de 1 a 
1000nm, en appliquant sur la piece une polarisation 
cathodique de facon sequencSe. 

30 

2. Precede selon la revendication 1 , caracterise en ce 
que I'on soumet de plus le film ainsi depose a un 
traitement thermique pour amSliorer ses proprietes 
de resistance au frottement. 

35 

3. Precede selon la revendication 1 , caracterise en ce 
que le polymere est le polyacrylonitrile et en ce que 
le traitement thermique est effectue a une tempe- 
rature de 200 a 600°C. 

40 

4. Precede selon la revendication 1 , caracterise en ce 
que i'on soumet de plus le film a une irradiation pour 
ameiiorer ses proprietes de resistance au frotte- 
ment. 

45 

5. Precede selon la revendication 4 caracterise en ce 
que I'on realise ('irradiation au moyen de rayonne- 
ments ultraviolets pendant une dur6e de 8 min a 30 
min. 

so 

6. Precede selon i'une quelconque des revendications 
1 a 5, caracterise en ce que la dur6e de chaque 
sequence est de 20 a 1 00ms. 

55 7. Precede selon I'une quelconque des revendications 
1 , 2 et 4, caracterise en ce que le polymere est le 
polyacrylonitrile. 
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Paten tanaprOe he 

1 . Verfahren zur Herstellung eines mit einem Schmier- 
film beschlchteten Metallstuckes, 

dadureh gekennzeichnet, 5 
daB es darin besteht, durch Elektropolymerisation 
in einem wasserfreien aprotischen Milieu auf der 
Oberflache des Stucks einen Poiymerfilm von 1 bis 
1000nm abzuscheiden, indem man das StOck einer 
ablaut- bzw. folgegesteuerten Kathodenpolarisie- 10 
rung unterzieht. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , dadureh gekennzeicti- 
net, daB man dsn dsrart abgeschiedenen Film zu- 
dem einer Warmebehandlung unterzieht, um seine is 
Reibfestigkeitseigenschaften zu verbessern. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 , dadureh gekennzeich- 
net, daB das Polymer das Polyacrylnitril ist, und da- 
dureh, daB die Warmebehandlung bei einer Tempe- 20 
ratur von 200 bis 600°C erfolgt. 

4. Verfahren nach Anspruch 1 , dadureh gekennzeich- 
net, daB man den Film zudem einer Bestrahlung un- 
terzieht, um seine Reibfestigkeitseigenschaften zu 2s 
verbessern. 

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadureh gekennzeich- 
net, daB man die Bestrahlung wahrend einer Oauer 
von 8 bis 30 Minuten mit Ultraviolettstrahlungen 30 
durchfuhrt. 

6. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 5, da- 
dureh gekennzeichnet, daB die Dauer jeder Folge 

20 bis 100ms betragt 35 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 1 , 2 und 4, 
dadureh gekennzeichnet, daB das Polymer das Po- 
lyacrylnitril ist. 

40 

Claims 

1 . Process for the manufacture of a metal component 
covered with a lubricating film, characterized in that 45 
it consists in depositing a polymer film having a 
thickness of from 1 to 1000 nm by electropolymer- 
ization in an anhydrous aprotic medium on the sur- 
face of the component, applying a cathodic polari- 
zation to the component in a sequenced fashion. so 

2. Process according to Claim 1 , characterized in that 
the film thus deposited is also subjected to a heat 
treatment in order to improve its friction-resistant 
properties. ss 

3. Process according to Claim 1 , characterized in that 
the polymer is polyacrylonrtrile and in that the heat 



treatment is carried out at a temperature of from 200 
to 600°C. 

4. Process according to Claim 1 , characterized in that 
the film is also subjected to irradiation in order to 
improve its friction-resistant properties. 

5. Process according to Claim 4, characterized in that 
the irradiation is carried out by means of ultraviolet 
radiation for a period of from 8 min to 30 min. 

6. Process according to any one of Claims 1 to 5, char- 
acterized in that the period of each sequence is from 
20 to 100 ms. 

7. Process according to any one of Claims 1 , 2 and 4, 
characterized in that the polymer is polyacryloni- 
trile. 
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